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(g) Mittel und Verfahren zur Entfernung von Saureresten aus (Poly)esterifikationsprodukte 
enthaltenden Reaktionsgemischen. 

(g) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Ent- 
fernung von Saureestem aus (Poly)esterifika- 
tionsprodukte enthaltenden Reaktionsgemischen, 
worin ein weitgehend umgesetztes (Poly) 
esterifikationsgemisch mit einem Mittel auf Basis 
eines im Reaktionsgemisch nicht Oder nur 
gering loslichen, partiketformigen, basisch 
reagierenden Feststoffes innig in Kontakt gebracht 
wird und das genannte Mittel nach Absenken 
der Saurekonzentration des genannten 
Reaktionsgemisches gegebenenfalls vom 
Reaktionsgemisch abgetrennt wird, worin das 
In-Kontakt-Bringen mit dem genannten Mittel 
im Kreislauf mit einemunter 100°C siedenden 
Kreislaufmittel unter inertatmosphare und 
Inhibierung mit einem System auf Basis von 
Verbindungen des Phenoltyps, welche keine 
zur Salzbildung befahigten Hydroxylgruppen 
besitzen, in an sich bekannter Weise erfolgt 
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Die Erf indung betrift ein Verfahren zur Entfernung 
von Saureresten aus (Poly)esterifikationsprodukte 
enthaltenden Reaktionsgemischen. Die Erf indung be- 
trifft insbesondere soich ein Verfahren, worin ein weit- 
gehend umgesetztes (Poly)esterifikationsgemisch 
mit einem Mittel auf Basis eines im Reaktionsgemisch 
nicht oder nur gering loslichen, partikelformigen, ba- 
sisch reagierenden Feststoffes innig in Kontakt ge- 
bracht wird. 

In der vorliegenden Erfindung werden unter 
"(Poly)esterifikationsprodukte enthaltenden Reakti- 
onsgemischen" (Poly)ester verstanden, welche durch 
Reste von Ausgangs-, Zwischenprodukten und gege- 
benenfalls durch Wasser und/oder L6sungsmittel ver- 
unreinigt sind. 

Die Herstellung von (Poly)estern ist sehr oft 
durch die Schwierigkeit der Entfernung von nicht um- 
gesetzten Saureresten gekennzeichnet. Es werden 
meist anspruchsvolle und zeitaufwendige Waschvor- 
gange verwendet bzw. iangzeitige, gegebenenfalls 
mehrstuf ige Veresterungsprozesse eingesetzt. Sehr 
oft werden aufwendige Destillationen notwendig. Des 
ofteren mussen sogar Dunnschichtverdampfer ver- 
wendet werden, um die Saurereste weitgehendst zu 
entfernen. 

Derartige Verfahren zur Entfernung der Saurere- 
ste sind jedoch meist sehr arbeitsintensiv, zeitrau- 
bend, mit hohen Kosten verbunden und hauf ig okolo- 
gisch nachteilig. 

Beispielsweise wird in der Offenlegungsschrift 
DE 37 03 080 A1 die Herstellung von (Meth)- 
Acrylsaureester beschrieben, welche die Entfernung 
der uberschussigen ( Met h)- Acrylsaure durch dreima- 
lige Extraktion mit gesattigter Natriumhydrogencarbo- 
nat-Ldsung und anschlie&endem Auswaschen mit 
Wasser, gefolgtvon einerTrocknung u be r Natrium sul- 
fat und Nachbehandlung mit Aktivkohle vorsieht. Die- 
se Herstellung fuhrt zwar zu weitgehend saurefreien 
(Meth)-Acrylsaureestern, hat jedoch den Nachteil ei- 
nes aufwendigen Verfahrens (dreimalige Extraktion, 
Trocknung, Behandlung mit Aktivkohle ) mit ungunsti- 
gen okologischen Aspekten (groRe Ab wasser men- 
gen). 

In der deutschen Auslegeschrift 1 241 375 wird 
der Acrylsaureester von uberschussiger Acrylsaure 
befreit, indem die Acrylsaure im Vakuum abdestilliert 
wird, der Ruckstand in Pentan aufgennommen und 
dreimal mit Wasser gewaschen wird. Durch Waschen 
mit 10%iger Sodalosung und 5%iger NaOH werden 
die Reste von Saure und Katalysator entfernt Nach 
dem Abtrennen der organischen Schicht wird das 
Pentan abdestilliert und der Ruckstand nach Zugabe 
von Phenothiazin im Vakuum fraktionierL Diese Me- 
thode vereinigt das Auswaschen der Saurereste mit 
der Entfernung durch Vakuumdestillation. Dies ist ein 
wirtschaftlich aufwendiges und okologisch nachteiii- 
ges Verfahren. Durch dreimal iges Waschen mit Was- 
ser wird dabei beispielsweise eine Menge an Wasch- 



wasser erhalten, die groBer als die Menge des ge- 
wunschten Acrylsaureesters ist. 

Dafc nach der Vakuumdestillation noch ausgewa- 
schen werden mud, zeigt ferner sehr deutlich, daS mit 

5 her kommiicher Vakuumdestillation nur ein Teil der Sau- 
rereste entfernt werden kann und weitere Schritte fot- 
gen mussen. Dabei werden die (Poly)esterifi- 
kationsprodukte jedoch einer relativ gro&en thermn 
schen Belastung ausgesetzt, was zu Qualitatseinbu- 

10 Gen fuhren kann und weitere Kosten verursacht Eine 
Nachinhibierung ist bei diesem Verfahren unumganglich. 

In der europaischen Patentschrift EP 0 054 105 
B1 ist ein Verfahren zur Herstellung von (meth)- 
acrylsauremodifizierten Polyestern beschrieben, 

15 worin die im Esterif ikationsprodukt verbliebene freie 
Acrylsaure mit einer der Sauremenge aquivalenten 
Menge einer Mono- oder Diepoxidverbindung unter 
Verwendung von Triphenyiphosphin als Katalysator 
bei 80°C bis 120°C bis zu einer Saurezahl von max. 

20 10 mg KOH/g umgesetzt wird. Poly ester konnen ge- 
m§B dieser Patentschrift zwar durch relativ einfache 
Verfahrensschritte von den entsprechenden Saurere- 
sten weitgehend befreit werden, aber eine Verunren 
nigung des Produktes durch Umsetzungsprodukte 

25 der Mono- oder Diepoxidverbindung en mit den zu 
entfernenden verbliebenen freien Sauren und Triphe- 
nyiphosphin ist die Folge. Die Produkteigenschaften 
werden dadurch beeinfluBt, die verbliebenen freien 
Sauren werden auf diese Weise nicht entfernt, son- 

30 dern lediglich zu anderen hydroxylgruppenhaltigen 
Produkten umgewandelt Reine (Poly)ester konnen 
auf solche Weise nicht hergestellt werden. 

In der US-PS 3 632 626 wird die Entfernung von 
phendischen Polymerisationsinhibitoren, wie Hydrochi- 

35 non, aus Alkenylmonomeren, wie Methylmetacrylat, 
mit alkalischen lonentauschern beschrieben. Das be- 
schriebene Verfahren ermoglicht es, auf Grund einer 
zweistufigen Behandlung mit unterschiedlichen lo- 
nentauschern ein im wesentlichen Inhibitor-freies 

40 Monomerengemisch zu erhalten. 

In der WO 91/08192 ist ein Verfahren zum Inhibi- 
tor tausch in radikalisch reaktiven olefinisch ungesat- 
tigten Systemen beschrieben. Dabei wird von olefi- 
nisch ungesattigten Systemen ausgegangen, welche 

45 Inhibitoren enthalten, die Verbindungen des Phenol- 
typs mit zur Salzbildung befahigten Hydroxylgruppen 
sind. 

Die DE-OS 1 517 901 hat ein Verfahren zum Auf- 
bereiten von alkaliempfindlichen, beschrankt wasser- 

50 loslichen Russigkeiten mit Anionentauschern zum 
Gegenstand. 

Die EP-A-0 376 089 hat ein sogenanntes 
Trocken neutral is ier u ng sverf ah re n zum Gegenstand. 
Dabei wird zur Gewinnung von Rein produkten , die 

55 auch ohne Destination niedrige Rest- Saurezahl en mit 
niedrigen Farbzahlen verbinden sollen, eine Neutrali- 
sation mitfeinpulvrigen Oxiden, Carbonaten und/oder 
Hydroxiden der Alkali- und/oder Erdalkatimetalle, 
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gewOnschtenfalls mit weiteren unldslichen basischen 
Metalloxidverbindungen durchgefuhrt und nachfol- 
gend die organische Flussigphase von der feinpulvri- 
gen Festphase abgetrennt 

Allen diesen Entgegehaltungen kann entnonrv 
men werden, da& ein sorgfaltiges Auswahlen der Ver- 
fahrensparameter fur das Erreichen der jeweiligen 
Ziele erforderlich ist Insbesondere in der EP-A-0 376 
089 wird auf die Schwierigkeiten bei der Auswahl der 
einzelnen Parameter hingewiesen. 

Ziel der vorliegenden Erfinfung ist daher ein Ver- 
fahren zur Entfernung von Saureresten aus (Poly) 
esterifikationsprodukte enthaltenden Reaktionsge- 
mischen, das eine einfache und effiziente Herstel- 
lung von saurefreien oder saurearmen (Poly)estern 
ermoglicht und die oben genannten Nachtefle der be- 
kanten Verfahren uberwindet. 

Dieses Ziel wird erf indungsgemaB durch ein Ver- 
fahren erreicht, worin das In-Kontakt-Bringen eines 
Mittels auf Basis eines im Reaktionsgemisch nicht 
oder nur gering loslichen, partikelf6rmigen, basisch 
reagierenden Feststoffes mit dem weitgehend umge- 
setzten (Poly)esterif ikationsgemisch im Kreislauf mit 
einem unter 1 00°C siedenden Kreislaufmittel unter In- 
ertatmosphare und Inhibierung mit einem System auf 
Basis von Verbindungen des Phenoltyps, welche kei- 
ne zur Salzbildung befahigten Hydroxylgruppen be- 
sitzen, in an sich bekannter Weise erfolgt. 

Durch das erf indungsgema&e Verfahren werden 
gleichzeitig geringe Farbzahlen und Saurezahlen un- 
ter 0,1 mg KOH erreicht. Ferner wird im Gegensatz 
zu Verfahren, die Stand derTechniksind, die Verwen- 
dung von Luf t vermieden, welche in der Dampfphase 
als Inhibitor wirkt, jedoch im Hinblick auf die Explosi- 
onsgefahr ein enormes Sicherheitsrisiko darstellt. 
Weiters ist eine Anwendung zusatzlicher unloslicher 
basischer Metalloxidverbindungen, welche keine Al- 
kalimetall- oder Erdalkalimetallverbindungen sind, 
nicht erforderlich. Daruberhinaus konnen im erfin- 
dungsgema&en Verfahren auch lonentauscher an 
Stelle der genannten Alkalimetall- oder Erdalkalime- 
tallverbindungen erfolgreich als Deacidierungsmittel 
verwendet werden. 

Als unter 100°C siedendes Kreislaufmittel kon- 
nen Kohlenwasserstoffe oder Kohlenwasserstoffge- 
mische, wie Cyclohexan oder Nappar 6, verwendet 
werden. 

Die Inertatmosphare wird vorzugsweise von 
Stickstoff oder Kohlendioxid gebildet und bei dem in- 
hibierenden System handelt es sich bevorzugt um 
das System Phenothiazin/Nitrobenzol. 

Der dacidierend wirkende Feststoff kann im er- 
findungsgema&en Verfahren vorteilhafterweise in 
Partikelform von etwa 1 mm im Durchmesser ver- 
wendet werden und beispielswetse Calciumhydroxid, 
Calciumoxid, Magnesiumoxid, ein Trager mit einem 
darauf aufgebrachten basischen Medium, wie mit 
Calciumhydroxid beladene Kieselsaure (Kieselgur), 



oder ein makroporoser lonenaustauscher sein. Trotz 
der Festform des Mittels und der niedrigen Konzen- 
tration der Saurereste der (Poly)esterifikations- 
produkte erfolgt die Saureumsetzung uberraschen- 
s derweise schnell und praktisch vollstandig. Die Unv 
setzungsprodukte bleiben da bei meist an dem MitteJ 
haf ten und konnen somit leicht entfernt werden. 

Die praktische Durchfuhrung des Verfahrens 
kann sowohl in einem Reaktor als auch in einer Art 
10 von Filtrationskolonne (ahnlich der Wasseraufberei- 
tung) erfolgen. 

Bei der Durchfuhrung im Reaktor erfolgt die Ent- 
fernung des mit Umsetzungsprodukten kontaminier- 
ten (angereicherten) Mittels durch einfaches Abf iltrie- 
15 ren, w§hrend im Falle der nachgeschalteten Filtrati- 
onskolonne die Trennung direkt erfolgt 

Das Produkt, welches erf indungsgemaB behan- 
delt wurde, ist praktisch saurefrei (SZ < 0,1 mg 
KOH/g), transparent und von anderen systemfrerrv 
20 den Stoffen, wie beispielsweise Umsetzungsproduk- 
ten derverbliebenenfreien Sauren mit Mono- bzw. Di- 
epoxid verbindungen, sauerstoffaktiven Inhtbitoren 
sowei Katalysatoren, frei. 

Die erf indungsgema&e Lehre wird nachstehend 
25 an Hand von Beispielen naher erlautert, ohne jedoch 
darauf beschrankt zu sein. Es werden Herstellungen 
von ungesattigten Estern als Beispiel angefuhrt, bei 
welchen die Gefahr einer unerwunschten, vorzeitigen 
Polymerisation besteht 

30 

BEiSPIEL I: Herstellung eines 
Trlmethylolpropantriacrylates mit einem 
Sauregehalt von < 0,1 % mit WeiBkalkhydrat als 
Deacidierungsmittel 

35 

In einem mit Ruhrer, Thermometer und Wasser- 
abscheider versehenen GefaB werden 425 g 
Trimethylolpropan, 700 g Acrylsaure und 482 g 
Nappar 6 vorgelegt. Bei Nappar 6 handelt es sich um 

40 Losungsmittel aus naphthenischen Kohlenwasser- 
stoffen. Als Polymerisationsinhibitoren werden 0, 7 g 
Phenothiazin und 0, 25 g Nitrobenzol zugegeben und 
N 2 wird ubergeleitet 

Hierauf wird in Gegenwart von p-Toluolsu!fon- 

45 saure als Veresterungskatalysator im L6sungsmittel- 
kreislauf im Temperaturbereich von 75 - 90°C so lan- 
ge umgesetzt, bis kein Reaktionswasser mehr anfallt 
und ein Umsatz von >85 %, vorzugsweise > 90 %, er- 
reicht wird. 

50 Die Saurezahl (SZ), bezogen auf Losung des Re- 

aktionsgemisches, betragt 25 - 35 mg KOH/g. 

AnschlieBend wird dem Reaktionsgemisch 83 g 
Wei&kalkhydrat (Spezialkalk) bei 60 - 70°C zugege- 
ben und das Gemisch wird 1-2 Stunden unter Lo- 
ss sungsmittelruckflufc bis zu einer SZ von 0 umgesetzt. 
Das gebildete Wasser kann dann gegebenenfalls im 
Losungsmittelkreislauf entfernt werden, anderenfalls 
bleibt es im Wei&kalkhydrat zuruck. 
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Sobald eine vollstandige Umsetzung erreicht ist, 
wird auf 30 - 40°C gekuhlt, das Wei&kalkhydrat wird ab- 
f iibiert und das Losungsmittel wird im Vakuum bei max 
60°C vollstandig entfernt Das anfallende Losungsmittel 
kann fur eine neue Trimethylolpropantriacrylather- 
stellung verwendet werden. 

Es wird ein Trimethylolpropantriacryiat erhal- 
ten, dessen Farbzahl < 1 ng Jod ist und dessen Rest- 
sauregehalt < 0,1 % betragt 

Die Saurezahl des TMPTA betragt max. 0,1 mg 
KOH/g. 



mit WeiRkalkhydrat behandelt, filtriert und das Lo- 
sungsmittel im Vakuum entfernt. Es wird ein Tripropy- 
lenglykoldiacryiat mit einem Restsauregehalt von < 
0,1 % und einer Farbzahl von < 1 mg Jod erhalten. 
5 Die Saurezahl des Tripropylenglykoldiacryiates 

betragt max. 0,1 mg KOH/g. 

BEISPIEL V: Herstellung eines 1,5 
Pentandioldiacryiates mit einem Restsauregehalt 
10 von 0,1 %, mit WeiSkalkhydrat als 
Deacidierungsmittel: 

In einer Apparatur, wie im Beispiel I beschrieben, 
werden 520 g 1,5 Pentandiol, 735 g AcryisSure und 
537 g Nappar 6 vorgelegt Als Polymerisationsinhibi- 
toren werden 0,7 g Phenothiazin und 0,35 g Nitroben- 
zoi zugegeben. N 2 wird ubergeleitet. 

Es wird wie im Beispiel I beschrieben umgesetzt, 
mit Wei&kalkhydrat behandelt, filtriert und das Lo- 
sungsmittel im Vakuum entfernt Es wird ein 1,5 
Pentadioldiacrylat mit einem Restsauregehalt von < 
0, 1 % und einer Farbzahl von < 1 mg Jod erhalten. 

Die Saurezahl des 1,5 Pentandioldiacryiates be- 
tragt max. 0,1 mg KOH/g. 

BEISPIEL VI: Herstellung eines 
Triethoxytrimethylolpropantriacrylates mit 

einem Sauregehalt von < 0,1 % mit Wei&kalkhydrat 
als Deacidie rungsmittel: 

Wie im Beispiel I beschreiben werden 1.088 g 
triethoxyliertes Trimethylolpropan, 951 g Acrylsaure 
und 510 g Nappar 6 vorgelegt Als Polymerisationsin- 
hibitoren werden 1, 2 g Phenothiazin, und 0, 4 g Ni- 
trobenzol zugegeben. N 2 wird ubergeleitet. 

Es wird wie im Beispiel I beschrieben umgesetzt, 
mit Wei&kalkhydrat behandelt, filtriert und das Lo- 
sungsmittel im Vakuum entfernt. Es wird ein 
Triethoxytrimethylolpropantriacrylat mit einer Farb- 
zahl von < 1 mg Jod erhalten, dessen Restsaurege- 
halt < 0,1 % betragt. Die Saurezahl des 
Triethoxytrimethylolpropantriacrylates betragt < 0,1 
mg KOH/g. 

BEISPIEL VII: Herstellung eines 
Triethoxytrimethylolpropantriacrylates mit 

einem Sauregehalt < 0,1 %. Deacidierungsmittel: 
Kieselgur mit einer Deposition von Ca(OH) 2 . 

180 g Kieselgur werden mit 185 g WeiBkaJkhy- 
dratmilch (20%ig) vermengt und bei 105°C im Umluft- 
schrank auf Gewichtskonstanz getrocknet. Das so 
hergestellte Deacidierungsmittel wird in eine Kolonne 
eingebracht, durch welche ein Esterifikationsprodukt 
ohne abgetrenntes Losungsmittel mit einer Saurezahl 
von 25 bis 35 durchgeleitet wird. 

Das nach der Kolonne erhaltene Produkt ist ein 
praktisch saurefreies Triethoxytrimethyiolpropandiol- 



BEISPIEL II: Herstellung von 
Trlmethylolpropantrlmethacrylat mit einem 
SSuregehalt von 0,1 % mit Calciumoxid als 15 
Deacidierungsmittel: 

Wie im Beispiel I beschrieben, werden 402 g 
Trimethylolpropan, 790 g Methacrylsaure und 511 g 
Nappar 6 vorgelegt. Als Poiymerisationsinhibitoren 20 
werden 0,7 g Phenothiazin und 0,25 g Nitrobenzol zu- 
gegeben. N 2 wird ubergeleitet. Es wird - wie unter Bei- 
spiel I beschrieben - umgesetzt, mit Calciumoxid be- 
handelt, filtriert und das Losungsmittel im Vakuum 
entfernt. Es wird ein Trimethylolpropantrimethacrylat 25 
erhalten, dessen Farbzahl < 1 mg Jod ist und dessen 
Restsauregehalt < 0,1 % betragt. 
Die Saurezahl des Tri methyl oi pro pan tri met hacryla- 
tes betragt max. 0,1 mg KOH/g. 

30 

BEISPIEL III: Herstellung eines Polyethylenglykol 
400-diacrylates mit einem Sauregehalt von < 0,1 
% mit WeiBkalkhydrat als Deacidierungsmittel: 

In einer wie im Beispiel I beschriebenen Appara- 35 
tur werden 1.000 g Polyethylenglykol P-400, 367 g 
Acrylsaure und 586 g Nappar 6 vorgelegt. Als Poiy- 
merisationsinhibitoren werden 0,35 g Phenolthiazin 
und 0,1 3 g Nitrobenzol verwendet. N 2 wird ubergelei- 
tet. Es wird wie im Beispiel I beschrieben umgesetzt, 40 
mit WeiBkalkhydrat behandelt, filtriert und das Lo- 
sungsmittel im Vakuum entfernt. Es wird ein Poly- 
ethylenglykol 400-diacrylat mit einem Restsaurege- 
halt von < 0,1 % und einer Farbzahl von < 1 mg Jod 
erhalten. Die Saurezahl des Polyethylenglykol 400- 45 
diacrylates betragt max. 0, 2 mg KOH/g. 

BEISPIEL IV: Herstellung eines 
Tripropylenglykoldiacryiates mit einem 
Sauregehalt von < 0,1 % mit Magnesiumoxid als so 
Deacidierungsmittel: 

In einer wie im Beispiel I beschriebenen Appara- 
tur werden 865 g Tripropylenglykol, 661 g Acrylsaure 
und 31 0 g Nappar 6 vorgelegt. Als Polymerisationsin- 55 
hibitoren werden 0,4 g Phenothiazin und 0,2 g Nitro- 
benzol verwendet N 2 wird ubergeleitet 

Es wird wie im Beispiel l beschrieben umgesetzt, 
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triacrylat mit Losungsmittel. Das Losungsmittel wird 
dann in Vakuum bei maximal 60°C entfern und das 
entstandene Produkt weist eine Saurezahl von < 0,1 
mg KOH/g und eine Farbzahl von < 1 mg Jod auf. 

BEISPIELVlll: Herstellung eines 
Triethoxytrimethylolpropantrfacrylates mit 

einem Saurege halt von < 0,1 % durch Behandlung 
mit makroporosem Anionenaustauscher in OH- 
Form. 



zeichnet, daB das unter 100°C siedende Kreis- 
laufmittel Nappar oder Cyclohexan ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
5 kennzeichnet, daB die Inertatmosphare von 

Stickstoff oder Kohlendioxid gebildet wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB das inhibierende Sy- 

10 stem Phenothiazin und Nrtrobenzol ist 



Ein Esterifikationsprodukt von Saurezahl 25 - 35, 
hergestellt wie in Beispiel VI, wird uber eine Koionne 
mit einem makroporosen, stark basischen Anionen- 
austauscher in OH-Form gefuhrt und anschlieBend 15 
durch Vakuumdestillation bei Temperatur von max. 
60°C vom Losungsmittel befreit. Das erhaltene Pro- 
dukt weist einen Sauregehalt von < 0,1 % und eine 
Farbzahl von < 1 mg Jod auf. 

20 

BEISPIEL IX: Herstellung eines 
Trimethylolpropantriacrylates mit einem Saure 
gehalt von < 0,1 % durch Behandlung mit 
makroporosem, schwach saurem 

Kationenaustauscher in Na + -Form. 25 

Ein Esterifikationsprodukt von Saurezahl 25 - 35, 
hergestellt wie in Beispiel I beschrieben, wird uber ei- 
ne Koionne mit schwach sauren makroporosem Kat- 
ionenaustauscher in Na + -Form gefuhrt. Das anschl ie- 30 
Bend erhaltene und durch Vakuumdestillation bei 
max. 60°C von Losungsmittel befreite und filtrierte 
Produkt besitzt einen Sauregehalt von < 0,1 % und 
weist eine Farbzahl von < 1 mg Jod auf. 



Patontanspruche 



1. Verfahren zur Entfernung von Saureestern aus 
(Poly)esterrfikationsprodukte enthaltenden Re- 40 
aktionsgemischen, worin ein weitgehend umge- 
setztes (Poly)esterifikationsgemisch mit einem 
Mittel auf Basis eines im Reaktionsgemisch nicht 
oder nur gering loslichen, partikelformigen, ba- 
sisch reagierenden Feststoffes innig in Kontakt 45 
gebracht wird und das genannte Mittel nach Ab- 
senken der Saurekonzentration des genannten 
Reaktionsgemisches gegebenenfalls vom Reak- 
tionsgemisch abgetrennt wird, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das In-Kontakt-Bringen mit dem 50 
genannten Mittel im Kreislauf mit einem unter 
100°C siedenden Kreislaufmittel unter Inertatmo- 
sphare und Inhibierung mit einem System auf Ba- 
sis von Verbindungen des Phenoltyps, welche 
keine zur Salzbildung befahigten Hydroxylgrup- 55 
pen besitzen, in an sich bekannter Weise erfolgt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
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